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Wafirige, kolloidale Gasrufi suspension 



Die Erfindung betrifft eine wafirige, kolloidale 
Gasrufisuspension, ein Verfahren zu deren Herstellung sowie 
deren Verwendung. 

Es ist bekannt, wafirige, kolloidale Rufisuspensionen zur 
Herstellung von Lacken, Druckfarben oder auch direkt als 
Tinten, zum Beispiel bei Tintenstrahldruckern (Ink- Jet), zu 
verwenden (US-A 5, 085, 698, US-A 5, 320, 668 ) . 

Weiterhin ist bekannt, Rufisuspensionen unter Verwendung von 
Farbstoffen, die gleichzeitig als Netzmittel wirken, ohne 
Zugabe von weiteren Netzmitteln herzustellen (US 
9,911,935) . 

Ferner ist bekannt, wafirige Rufisuspensionen unter 
Verwendung von wasserloslichen Netzmitteln, beispielsweise 
Acrylharzen (US-A 5,609,671) oder Ethoxylaten (DE 19824947 
Al) , herzustellen. 

Nachteile der bekannten netzmittelstabilisierten 
Rufisuspensionen sind, bei Verwendung von nichtionogenen 
Tensiden, das zu hohe Zetapotential und die niedrige 
Oberflachenspannung und, bei Verwendung von anionischen 
Tensiden, die zu starke Benetzung des Papier s auf Grund der 
starken Wechselwirkungen mit der ebenfalls anionischen 
Papierbeschichtung, was zu niedrigen optischen Dichten 
f tihrt . 

Nachteile der bekannten f arbstof f stabilisierten 
Rufisuspensionen sind die unzureichende Lager- und 
Gefrierstabilitat. Dies f tihrt bei langeren Standzeiten der 
Dispersionen oder bei Lagertemperaturen von mehr als 50 °C 
beziehungsweise weniger als 0 °C zu einem starken und 
irreversiblen Anstieg der Viskositat, zur Reagglomeration 
der suspendierten Pigmentteilchen oder zur volligen 
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Flokkulation der Suspension. Weiterhin ist bei Verwendung 
von Furnacerufien eine relativ geringe optische Dichte zu 
beobachten, die ebenfalls einen erheblichen 
anwendungstechnischen Nachteil darstellt. 

5 Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, eine waBrige 
Gasrufisuspension zur Verfugung zu stellen, die hohe 
optische Dichten auf Tragermaterialien,. wie beispielsweise 
■ Papier, ein niedriges Zetapotential und eine hohe 
Oberfiachenspannung aufweist. 

L0 Gegenstand der Erfindung ist eine waBrige, kolloidale 

GasruBsuspension, welche dadurch gekennzeichnet ist, dass 
diese 

einen GasruB, 

eine Azoverbindung der allgemeinen Formel 1, 

15 



20 




(1) 



wobei R 1 - R 12 gleich oder verschieden sein kOnnen und aus 
Wasserstoff , hydrophilen oder hydrophoben Gruppen, 
Akzeptor- oder Donatorsubstituenten oder Teilen von 
aliphatischen, aromatischen oder heteroaromatischen, 
25 acyclischen, cyclischen oder mehrfach cyclischen Systemen 
mit Akzeptor-, Donator-, hydrophilen oder hydrophoben 
Gruppen bestehen, 

und Wasser enthalt. 

Kolloidal bedeutet die gleichmafiige Verteilung von Teilchen 
30 mit Durchmesser von 10 nm - 10 um in einem 
Suspensionsmittel. 

Far die Verwendung in Tinten ist eine niedrige Viskositat 
je nach Druckverf ahren vorteilhaft, um die gewtinschten 
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Druckeigenschaften, beispielsweise Druckscharf e, zu 
erhalten. Ein niedriges Zetapotential, das den 
Ladungszustand der Teilchen in der RuBsuspension 
beschreibt, 1st eine MeBgrSBe ftir die gute 
Suspensionsstabilitat . Eine hohe Oberf lachenspannung 
beeinflufit, beispielsweise beim Inkjet-Verf ahren positiv 
die TrSpfchenbildung. Ein hoher Dispergiergrad ist von 
wesentlicher Bedeutung ftir eine gute Lagerstabilitat , ftir 
gute koloristische Eigenschaf ten in der Anwendung und zur 
Verhinderung von Dusenverstopfungen speziell beim Inkjet- 
Verf ahren. 

Der GasruB kann einen Fliichtigenanteil (950°C) von < 21 
Gew.-%, bevorzugt < 6 Gew.-%, aufweisen. Der GasruB kann 
eine BET-Oberf ISche von 80 bis 350 m 2 / g aufweisen, Der 
GasruJJ kann eine Prim&rteilchengrofie von 8 bis 40 nm, 
bevorzugt von 13 bis 30 nm, insbesondere bevorzugt von 13 - 
20 nm, aufweisen. Der GasruB kann eine DBP-Zahl von 40 bis 
200 ml / 100 g aufweisen. 

Der GasruB kann auch eine Mischung von verschiedenen 
GasruBen sein. 

Als GasruBe konnen beispielsweise FarbruB FW 200, FarbruB 
FW 2, FarbruB FW 2 V, FarbruB FW 1, FarbruB FW 18, FarbruB 
S 170, FarbruB S 160, Spezialschwarz 6, Spezialschwarz 5, 
Spezialschwarz 4, Spezialschwarz 4A, NIPex 150, NIPex 160 
IQ, NIPex 170 IQ, NIPex 180 IQ, Printex U, Printex V, 
Printex 140 U oder Printex 140 V der Firma Degussa AG 
verwendet werden. 

Der GasruBanteil in der erf indungsgemSBen wSBrigen, 
kolloidalen RuBsuspension kann unter 30 Gew.-%, bevorzugt 
unter 20 Gew.-%, sein. 

Die Azoverbindung der allgemeinen Formel 1 kann die 
allgemeine Formel 1 ein- oder mehrfach in der Azoverbindung 
enthalten. Die Substituenten R 1 - R 12 konnen unsubstituierte 
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15 



Oder substituierte, aliphatische oder aromatische 
Substituenten, wie Phenyl-, Naphthyl-, oder 
heteroaromatische Substituenten, wie beispielswexse 
Pyrrolyl-, Pyridinyl-, Furyl- oder Puryl-, 
Akzeptorsubstituenten, wie -COOR" , -CO-R 13 , -CN, -SC 2 R 
oder -S0 2 OR 13 mit R 13 = H, Alkalimetallkation, Ammonium^ 
Alkyl, Aryl oder funktionalisiertes Alkyl oder Aryl, wie 
beispielsweise <D-Carboxyalkyl, HS0 3 -C x H y -, H 2 N-C x H y -, H 2 N- 
S0 2 -C x H y - (x =1-20; y = 1-45), Donatorsubstituenten, wxe 
Alkyl-, Arylgruppen, OR-, N(R-) 2 , 8R« oder P(R">, mxt 
R "=H, Alkyl, Aryl oder funktionalisiertes Alkyl oder Aryl, 
Oligomere oder Polymere der Form -(0-R") y -OR axt R - H, 

Alkyl oder Aryl sein. 

Als Azoverbindung der allgemeinen Fonuel 1 k5nnen 
beispielsweise verwendet werden 

_ _ 14 

N (R ) 2 




N=N 




w // 





w // 




SO,R 




S0 3 -R 
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QR 14 





* 1 



SO3R" 



S0 3 -R' 



14 M 

N<R ) z O R 




, R^0 3 S 




14 14 

N<R ) 2 OR 




N^OR 14 




Oder 




R^0 3 S 



Als Azoverbindung der allgemeinen Formel 1 k6nnen 
beispielsweise verwendet werden Acid Black 1 (C.I. 20470), 
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NH, QH 





Mordant 



Green 17 (C.I. 17225) oder 



0 2 N 



OH 

t / OH NH 2 

<Q>-N= N . ' 



NaO„S 




SOJMa 
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Mordant Blue 13 (C.I. 16680) 




NaO s S 



SO,Na 



Der Anteil der Azoverbindung der allgemeinen Formel 1 in 
5 der erfindungsgemaBen waBrigen, kolloidalen RuB suspension 
kann unter 5 Gew.-%, bevorzugt unter 3 Gew.-% , sein. 

Die erfindungsgemaBe waBrige, kolloidale GasruBsuspension 
kann Biozide, Netzmittel und / oder Additive enthalten. 

Die erfindungsgemaBe waBrige, kolloidale Gas ruB suspension 
20 kann ein Biozid enthalten. Das Biozid kann in Mengen von 
0,01 -1,0 Gew.-% zugesetzt werden. Als Biozid konnen 
lLothiazolinon-Derivate, Formaldehydabspalter oder 
Kombinationsprodukte beider Produktklassen verwendet 
werden. Beispielsweise konnen als Biozid Parmetol der Fxrma 
25 Schtilke & Mayr, Ebotec der Firma Bode Chemie, Actxcxde der 
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Firma Thor Chemie oder Proxel der Firma Zeneca eingesetzt 
werden . 

Weiterhin konnen Netzmittel in Mengen von 0 - 1 Gew.-%, 
vorzugsweise von 0,4 - 0,6 Gew.-%, bezogen auf die 
5 Gesamtsuspension, zugesetzt werden. Als Netzmittel kQnnen 
Verbindungsklassen, wie Fettalkoholethoxylate, 
Polyacrylsaure oder/und deren Derivate, Copolymere 
enthaltend Acrylsaure, Aceylsaurederivate, Styrole, 
Styrolderivate und/oder Polyether, Ligninsulf onate, 
10 Alkylbenzolsulf onate, Naphthalinsulf onsaurederivate, 
Copolymere enthaltend Maleinsaureanhydrid und/oder 
Maleinsaurederivate oder Kombinationen aus den genannten 
Netzmitteln eingesetzt werden. Die Copolymere kSnnen 
statistische oder alternierende Block- oder 
15 Pfropf copolymere sein. Beispielsweise kann als 

dispergierunterstatzendes Additiv Joncryl 678, Joncryl 680, 
Joncryl 682 oder Joncryl 690 der Firma Johnson Polymer B.V. 
verwendet werden. 

In einer bevorzugten Aus fuhrungs form konnen als 
20 dispergierunterstatzendes Additiv vollstandig Ammonium- 
oder Alkalihydroxid -neutralisierte Formen, insbesondere 
NaOH neutralisierte Formen, der Styrol-Acrylsaure 
Copolymere verwendet werden. 

Andere Typen von Netzmitteln eignen sich ebenfalls zur 
25 Herstellung der erf indungsgemalien RuBsuspension. 

Des weiteren konnen Additive, wie Alkohole, beispielsweise 
1,5-Pentandiol, Glykole, wie Dipropylenglykol, 
Heterozyklen, wie 2-Pyrrolidon, oder Glyzerin, der 
erfindungsgemafien wafirigen, kolloidalen GasruBsuspensxon 
30 zugesetzt werden. 

Der Anteil der Additive in der erf indungsgemaiben^ wafirigen, 
kolloidalen Gasrulisuspension kann unter 25 Gew.-%, 
bevorzugt unter 15 Gew.-%, sein. 
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Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur 
Herstellung der erfindungsgemafien wafirigen, kolloidalen 
Gasruflsuspension, welches dadurch gekennzeichnet ist, dafi 
man den Gasrufi und die Azoverbindung der allgemeinen Formel 
1 in Wasser dispergiert. 

Die Dispergierung kann man mit Perlmuhlen, Ultraschall- 
Geraten, Hochdruckhomogenisatoren r Microf luidizer f Ultra- 
Turrax Oder vergleichbaren Aggregaten durchfxihren. Im 
Anschlufi an die Dispergierung kann die wafirige, kolloidale 
Gasrufisuspension durch Zentrifugieren und/oder Filtrieren 
gereinigt werden. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung 
der erfindungsgemafien wafirigen, kolloidalen 
Gasrufisuspension in Tinten, Ink Jet Tinten, Lacken und 
Druckfarben. 

Ein weiterer Gegenstand dieser Erfindung ist eine Tinte f 
welche dadurch gekennzeichnet ist, dafi diese die 
erfindungsgemSfie wafirige, kolloidale Gasrufisuspension 
enthSlt . 

Die Vorteile der erfindungsgemafien wafirigen, kolloidalen 
Gasrufisuspensionen sind die hohen optische Dichten r das 
niedrige Zeta-Potential, die hohe Oberf lachenspannung, die 
guten Lagerstabilit&ten und ein hoher Dispergiergrad. 

Beispiele: 

Herstellung der Rufisuspensionen: 

1. Vorbereitung der Suspensionsherstellung 

Alle Bestandteile aulier Rufi werden in einem Behalter 
vorgelegt und unter Riihren homogenisiert . 

Der Rufi wird in die Losung unter langsamen Riihren (entweder 
von Hand oder mit langsamen Ruhrwerk) nach und nach 
eingearbeitet . 
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2. Dispergierung 

Die in Punkt 1 vorbereitete Suspension wird mit dem 
Oltraschall - GerSt dispergiert. In der Zentrifuge konnen 
sehr grobe Teilchen von der so erhaltenen Suspension 
abgetrennt werden. 

In Tabelle 1 sind die Zusammensetzungen und Eigenschaf ten 
von Referenzsuspensionen und der erf indungsgemSfien 
waftrigen, kolloidalen GasruBsuspension 1 dargestellt. 
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Tabelle 1: 







suspen 
sion 

1 


suspen 
sion 

2 


suspen- 
sion 

3 


prf i nduncrs — 

gem&Be 

wa&rige, 

kolloidale 

Gasrufisus- 

pension 

1 






NIPex 160 IQ 


% 








15 


NIPex 90 


% 


15 


15 


15 




Acid Black 1 


ft 


If ^ 


o 
Z 




1. 2 


Acticide MBS 


% 


0,3 


0,3 


0,3 


0,3 


deionisiertes Wasser 




83,5 


82,7 


81,7 


83,5 














Suspensionskonsistenz 




fest 


fest 


f ltissig 


f lassig 


Dispergiergrad 

1 i ch tmi kr o s kop i s ch 




n.a. 


n.a. 


schlecht 


sehr gut 


Lagerstabilitat 50 °C 
iiber 28 Tage 




n.a. 


n.a. 


Sediment 


sehr gut 


Optische Dichte einer 
Ink Jet Tinte 

6 pm Draw Downs auf Data 
Copy Papier 




n.a. 


n.a. 


n.a 


1,5 



n.a. = nicht anwendbar 

NIPex 90 ist ein hochstrukturierter Furnacerufi der Degussa 
AG mit einer PrimarteilchengrSfie von 14 ran. 
NIPex 160 IQ ist ein Gasrufi der Degussa mit einer 
PrimSrteilchengroBe von 20 run- 

Acticide MBS ist ein Biozid der Firma Thor Chemie. 

Als Acid Black 1 wird Napthol Blue Black mit der Formel 




der Firma Aldrich Chemical Company verwendet. 



Die erfindungsgemaBe wafirige, kolloidale GasruBsuspension 1 
ist niedrigviskos und zeigt eine hohe optische Dichte, eine 
gute Lagerstabilitat und einen hohen Dispergiergrad. An den 
drei aus Furnacerufi hergestellten Referenzsuspensionen 
konnte lediglich mit Ref erenzsuspension 3 erst durch 
wesentliche Erhohung der Acid Black 1-Menge uberhaupt eine 
flieBfahige Suspension erhalten werden. 

Figur 1 zeigt lichtmikroskopische Aufnahmen der 
Referenzsuspension 3 und der erf indungsgemafien wafirigen, 
kolloidalen GasruBsuspension 1. Die Referenzsuspension 3 
weist einen hohen Grobanteil auf , beziehungsweise ist 
teilweise flokuliert, und erfttllt somit nicht die 
Anforderungen an eine Ink Jet Tinte. Dagegen zeigt die 
erfindungsgemaBe Gasrulisuspension 1 keine nennenswerten 
Grobanteil . 



In Tabelle 2 sind Referenzsuspensionen mit anionischem (4) 
und nicht ionischem Netzmittelzusatz (5) im Vergleich zur 
erfindungsgem^Jien wafirigen, kolloidalen Gasrulisuspension 1 
dargestellt . 
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Tabelle 2: T 








2rf indungs- 1 






tieferenz- 1 
suspension 

4 


suspension < 
5 


jemafie 

wafcrige, 1 
kolloidale 
Gasrufc- J 
suspension 1 

i 


NIPex 160 IQ 


% 


15 


15 ^ 


15 J 


Disponil FES 32 IS 


% 


6 






Hydropalat 3065 


% 




5 




Acid Black 1 


% 






1,2 ~| 


AMP 90 ] % 


0,2 


0,2 
n ^ 


0.3 



Acticide MBS 
deion. Wasser 

Zeta - Potential 

Oberflachen- 
spannung 

Optische Dichte 

(6 \m Draw Downs 

auf - 

Data Copy Papier) 



% 



178,5 



nv 1-15 
|mN/m 138 

1,21 



79,5 

^4~ 
44" 

oTs 



18375 



-35 
71~ 

T7T 



10 



Disponil FES 32 IS ist ein anionisches Netzmxttel 
(Fettalkoholpolyglykolethersulfat) der Firma Cognxs. 
Hydropalat 3065 ist ein nichtionisches Netzmxttel (Mxschung 
ethoxylierter linearer Fettalkohole) der Firma Cognis. 
AMP 90 ist 2-Amino-2-methyl-l-propanol der Firma Angus 

Chemie . 

im Vergleich zur erf indungsgemafien wafirigen, kolloidalen 
Gasrufisuspension 1 zeigen die netzmittelstabilisierten 
Referenzsuspensionen 4 und 5, bei Verwendung von 
nichtionogenen Tensiden (5) , ein zu hohes Zetapotentxal und 
eine niedrige Oberf lachenspannung , wahrend bei Verwendung 
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von anionischen Tensiden (4), auf Grand der starken 
Wechselwirkungen mit den ebenfalls anionischen 
Papierbescbichtungen, ein zu Starke Benetzung des Papxers 
und darait ein zu niedrige optische Dichte beobachtet wxrd 
(Tabelle 2) . 

in Tabelle 3 sind die Rezepturen und Eigenschaften zweier 
erfindungsgemaBer wMrlger, kolloldaler GasruBsuspens.onen 
2 und 3 dargestellt. 



Tabelle 3: 



iNIPex 160 IQ 



Acid Black 1 
IDIS @ solv.pd 
Acticide MBS 
dest. Wasser 



[ irfindungsge mafle, lerf indungsgemaAe, 

kolLidale Gasrufi- kolloidale GasruB- 
suspension 2 [sus pension 3 

115 I"" 



11,5 
[12" 

[oT3 
m72 



I Lichtmikroskop 



iGefrierstabil 



IpH 

mittlere 
PartikelgrSfie 

Viskositat RT 



nm 

mPas |4, 6 



lOberflachen- 
spannung 

Zeta-Potential 



I Lagers tabili tat. 
50 °C/7 Tage 



(Lagerstabilitat. 
50 °C/14 Tage 

Lagerstabi litat . 
50 °C/28 Tage 



7,7 

<~Too 



mN/m | 68 
mV I — 35 



mPas 16* 



mPas 28* 
mPas 40* 



|1,5 

1 0, 3 
83,2 



nem 



|7,5 
< 100 



,3,7 



74 



In.b. 



r<10* 



13* 



[22* 



10 



keinen Bodensatz, keine Reagglomeration 
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IDIS % solv.pd 1st 1,3-Propandiol der Firma Degussa AG. 
Lichtmikroskopische Untersuchung des Dispergiergrades: 

Der Dispergiergrad der Ruftsuspensionsproben wird bei 400 
facher VergrSfcerung beurteilt. Anhand der ^alierung a, 
Mikroskop kSnnen bei dieser Einstellung Grobpartxkel > 1 um 
gut erkannt werden. 
Bestiramung der Viskositat: 

Das rheologische Verhalten wird in einem ^ tatl ° n ™f 
rait schergeschwindigkeitsvorgabe (CSR) mit exnem Physxca 
Rheometer UDS 200 erfafit. Bei einer Schergeschwxndxgkext 
von 1000 s" 1 wird der Viskositatswert abgelesen. 

Bestimmung der mittleren Partikelgrofie: 
Die PartikelgrSfienverteilung wird mit exnem 
Photonenkorrelationspektrometer (PCS), Typ Horxba LB-500, 
15 ermittelt and als mittlere Partikelgra.e der angezexgte 
„median - Wert" abgelesen. Die Messung erfolgt an exner 
unverdiinnten Suspensionsprobe. 

Bestimmung der Oberf lachenspannung: 

Mit dem Blasentensiometer BP2 der Firma Kruss wxrd dxe 
20 dynamische Oberf lachenspannung ermittelt. Der Endwert wxrd 
bei 3000 ms abgelesen. 

A Lag erstabilitats P r ti fung bei 50 °C *ber 28 Tage: 
^ Die Proben werden bei 50 °C im Trockenschrank fur 28 Tage 
gelagert. Die Viskositat und Sedimentationsneigung werden 

25 ttberpriift. Qr - m 

Je 300 ml Suspensionsprobe werden fur 28 Tage bex 50 C xm 
Trockenschrank in einer geschlossenen Glasflasche gelagert. 
Die Sedimentbildung am Boden wird mit einem Spatel 
uberprttft und die Viskositat mit einem Brookfield 
30 Viskosimeter DV II plus gemessen. Zusatzlich wird dxe 
Sedimentbildung an einigen Proben bei Lagerung bex 
Raumtemperatur untersucht . 
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Gef r ierstabilitat spriif ung : 

Die Proben werden eingefroren bei -25°C und nach dem 
Auftauen der Dispergiergrad mittels Lichtmikroskop 

uberprvif t . . 
Eine Probe wird als gef rierstabil beurteilt, wenn dxe 
eingefrorene Probe nach Auftauen wieder eine dunnflussxge 
Konsistenz hat, kein Sediment bildet und unter dem 
Lichtmikroskop keine Reagglomerationen sichtbar sind. 

Bestimmung des pH - Wertes: 

Der P H - Wert wird an der unverdunnten Suspension unter 
Verwendung des pH-Meters CG 837 der Firma Schott bestimmt 
Dazu wird die Glaselektrode in die LSsung getaucht und nach 
ftinf Minuten der temperaturkorrigierte pH-Wert abgelesen. 



• 



15 Bestimmung des Zetapotentials: 

Das Zetapotential wird mit einem MBS-8000 der Fa. Matec 
bestimmt. Die Proben werden unverdunnt gemessen. Das 
Zetapotential wird mittels der elektrokinetischen 
Schallamplitude (ESA) bestimmt. 

20 Lichtmikroskop: , u , , nn 

Der Dispergiergrad der Suspensionsproben wxrd bex 400 
facher VergroBerung beurteilt. Anhand der Skalierung am 
Lichtmikroskop k6nnen bei dieser Einstellung Grobpatxkel > 
1 um gut erkannt werden. 
25 Bewertungsskala: 

Note 1: sehr gut; keine Grobanteile > 1 um, 

Note 2: bef riedigend; sehr wenige Grobanteile > 1 um, 

Note 3: schlecht; viele Grobpartikel > 1 um. 



30 Die erfindungsgemalien walJrigen, kolloidalen 

GasruBsuspensionen 2 und 3 erfailen alle Anforderungen 
eine optimale Suspension. 
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Aus den erf indungsgemSBen Gasrufisuspensionen werden mit 2- 
Pyrrolidon r 1, 2-Hexandiol, 1,3 Propandiol, ethox. Glyzerin, 
Dimethyl aminoethanol und deionisiertem Wasser Tinten mit 
5 4,5 % Rufianteil hergestellt. Dazu wird die Vormischung an 
Tintenadditiven vorgelegt und unter Riihren die 
RuB suspension vorsichtig zugegeben. Die fertige Tinte wird 
mit einer Filterf einheit von 500 nm filtriert. Danach 
werden 6 pm - Draw Downs mit dem Auf strichgerSt K Control 
10 Coater auf Kopierpapier (Typ: Kompass Copy Office) 

hergestellt und nach 24 h die optische Dichte mit einem 
Densitometer bestimmt. 

Die Druckversuche werden mit einem Canon Office Drucker 
BJC-S750 bzw. einem HP Office Drucker 970 Cxi durchgef uhrt . 
15 Dazu wird die Tinte vorab unter Vakuum entluftet und in 
eine gereinigte Original - Druckerpatrone eingeftillt. 

Folgende Drucktests werden durchgef iihrt: 

a, Druck einer Seite auf Kopierpapier und auf 
verschiedenen, markttiblichen Ink Jet Papieren zur 
20 Bestimmung der optischen Dichte und visuellen Beurteilung 
der Druckqualit&t . 



^^^^^ 



b. Ref ire-Tests nach 1, 3 und 7 Tagen Druckpause zur 
Beurteilung des Anschreib - beziehungsweise 
Antrocknungsverhaltens der Tinte. 



25 In Tabelle 4 sind die Druckergebnisse zusammengesteUt . 



Die erf indungsgemafien Tinten zeichnen sich durch sehr gute 
Verdruckbarkeit, hohe optische Dichten und sehr gute 
Lagerstabilitat aus. 
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Tabelle 4: 



Tintenrezepturnuiomer 


2 




RuBkonzent ration [%] 4 


,5 4 


,5 | 


Tintenrezeptur [ % J 

erfindungsgemaBe w£Brige, 2 

i it ~ • t PaernRcsnSDeilSlOn 2 
koll01Cl3l6 baSLUWouo^ciikJj.v** «- 

„rru v,^,n-i/xortDTna Rp WllBriCre* 

kolloidale GasruBsuspension 3 
2 -Pyrrol idon 

Liponic EG-07 (ethoxyliertes 
Giyzerxnj 

IDIS@solv.pd (1,3 Propandxol) 
IDIS@solv.hd (1,2 Hexandiol) 
deion. Wasser 
Dimethylaminoethanol 


10,0 

L2,0 
3,0 

1,5 

Rest 

0,02 


L2,0 

1,5 
1,5 

1,5 

Rest 

0, 02 


Lichtmikroskop 


1 


1 J 


pH-Wert 


8,9 


8,9 j 


Viskositat [mPas] 


2,5 


2,2 j 
47 1 


OberflSchenspannung [mN/m] 


51 




DRUCKVERSU CHE 




Verwendeter Office Drucker 


HP 

Deskjet 
970 Cxi 


Canon 1 

BJC 

S750 


optische Dichte (OD) auf Kompass 
Copy Office 

OD auf Inkjet Papier HP 51634 Z 
OD auf Inkjet Papier CANON HR-101 
OD auf Inkjet Papier EPSON 720 
dpi 


1,59 

1,60 
1, 68 
1, 68 . 


1,50 

1,57 
1,65 
1,64 


visueller Gesamteindruck 
Druckbild 


1-2 


1 


Dtisenverstopf ungen 


keine 


keine 


Antrocknungen am Druckkopf 


keine 


keine 


REFIRE - TEST 




Andruck nach Druckpause 60 mm. 
Andruck nach Druckpause 1 Tag 
Andruck nach Druckpause 3 Tage 
Andruck nach Druckpause 7 Tage 


+ 
+ 
+ 
+ 


+ 
+ 
+ 
+ 
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Bemerkung: 

1 = sehr gut ; 2 = befriedigend; 3 = schlecht 

+ = keine Anschreibprobleme; - = Anschreibprobleme 
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Patentanspriiche : 



1. Wafirige, kolloidale Gasrufisuspension, dadurch 
gekennzeichnet, dass diese 

einen GasruB, 

eine Azoverbindung der allgemeinen Formel 1, 




wobei R 1 - R 12 gleich oder verschieden sein konnen und 
aus Wasserstoff , hydrophilen oder hydrophoben Gruppen, 
Akzeptor- oder Donatorsubstituenten oder Teilen von 
aliphatischen, aromatischen oder heteroaromatischen, 
acyclischen, cyclischen oder mehrfach cyclischen 
Systemen mit Akzeptor- , . Donator-, hydrophilen oder 
hydrophoben Gruppen bestehen, 

und Wasser enthalt. 



2. wafirige, kolloidale GasruBsuspension nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, daB der GasruB einen 
Fltichtigenanteil (950°C) von < 21 Gew.-%, eine BET- 
OberflSche von 80 - 350 m 2 /g f eine PrimarteilchengroBe 
von 8 -40 nm und eine DBP-Zahl von 40 - 200 ml/lOOg 
hat. 

3. Wafirige, kolloidale GasruBsuspension nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, daB der GasruBanteil < 30 
Gew.-% ist. 
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4. 



Wafirige, kolloidale Gas rufi suspension nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, dafi der Anteil Azoverbindung 
der allgemeinen Formel 1 < 5 Gew.-% 1st. 

5 Waiirige, kolloidale Gasruli suspension nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Azoverbindung Acxd 
Black 1, Mordant Green 17 oder Mordant Blue 13 xst. 

6 WaBrige, kolloidale Gasrufisuspension nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, dafi diese Biozide, Netzmxttel 
und / oder Additive enthalten. 

7 Waiirige, kolloidale Gasrufisuspension nach Anspruch 6, 
dadurch gekennzeichnet, daB das Netzmittel ein 
Fettalkoholethoxylat, PolyacrylsSure oder /und deren 
Derivate, Copolymer enthaltend Acrylsaure, 
Aceylsaurederivate, Styrole, Styrolderivate und/oder 
Polyether, Ligninsulf onat , Alkylbezolsulf onat, 
Naphthalinsulfonsaurederivat, Copolymer enthaltend 
Maleinsaureanhydrid und/oder Maleinsaurederivate oder 
Kombinationen aus den genannten Netzmitteln ist. 

8 WaBrige, kolloidale Gasrufisuspension nach Anspruch 6, 
dadurch gekennzeichnet, dafl der Netzmittelantexl 
zwischen 0 und 1 Gew.-% ist. 

9 WaBrige, kolloidale Gasrufisuspension nach Anspruch 6, 
dadurch gekennzeichnet, daB das Additiv ein Alkohol, 
Glykol, Heterozyklus oder Glyzerin ist. 

3 10. WaBrige, kolloidale Gasrufisuspension nach Anspruch 6, 
dadurch gekennzeichnet, dafi der Additivanteil < 25 
Gew.-% ist. 

11. verfahren zur Herstellung der wafirigen, kolloidalen 
Gasrufisuspension nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, dafi man den Gasrufi und die 
Azoverbindung der allgemeinen Formel 1 in Wasser 
dispergiert. 



0 
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12. 



13. 



14. 



Verfahren zur Herstellung der waBrigen, kolloidalen 
GasruB suspension nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, daB man die Dispergierung mit 
Perlmtthlen, Ultraschall-Geraten, 

Hochdruckhomogenisatoren, Microf luidizer, Ultra-Turrax 
oder vergleichbaren Aggregaten durchfiihrt. 

Verwendung der wafirigen, kolloidalen GasruBsuspension 
nach Anspruch 1 in Tinten, Ink Jet Tinten, Lacken und 
Druckf arben. 

Tinte, dadurch gekennzeichnet, daB diese die waBrige, 
kolloidale GasruBsuspension nach Anspruch 1 enthalt. 
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Zusammenf assung 
WaBrige, kolloidale GasruB suspension 

WaBrige, kolloidale Gasrufi suspension, enthaltend 

(a) einen GasruB, 

(b) eine Azoverbindung der allgemeinen Formel 1, 
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* 



R 




(1) 



15 (C) und Wasser. 

Die waBrige, kolloidale GasruBsuspension wird hergestellt, 
indem man den GasruB und die Azoverbindung der allgemexnen 
Formel 1 in Wasser dispergiert. 

Sie kann zur Herstellung von Tinten, Ink Jet Tinten, Lacken 
und Druckfarben verwendet werden. 
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Lichtmikroskopische Aufnahme der 
Referenzsuspension 3 




Lichtmikroskopische Aufnahme der 

erf indungsgemafien wafirigen, kolloidalen 

Gasrufisuspension 1 



Figur 1 
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